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Abstract Of EP01 26288 

1 . A method of carrying out a chemical reaction 
and simultaneously separating a product mixture 
into several fractions by means of a distillation 
column which, in parts, is divided into a reaction 
section and a distillation section by separating 
means which are effective in the longitudinal 
direction and prevent cross-mixing of liquid 
and/or vapor streams, wherein two or more 
reactants and, where relevant, a catalyst are fed 
into the reaction section (3), and at the same time 
one or more medium-boiling fractions, which can 
consist of reactants and/or reaction products and 
are free, or substantially free, from contamination 
by overhead and bottom fractions, are taken off 
in vapor or liquid form from the distillation section 
(4). 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur 
Durchfuhrung von chemischen Reaktionen und 
gleichzeitiger destillativer Zerlegung eines 
Produktgemisches in mehrere Fraktionen mittels 
einer Destillationskolonne, die in Teilbereichen 
durch in Langsrichtung wirfcsame 
Trenneinrichtungen. die eine Quervermischung 
von f lussigkeits- und/oder Brudenstrdmen 
verhindern, in einen Reaktionsteif und einen 
Destillationsteit unterteilt ist. 

Die Durchfuhrung von chemischen Reaktionen 
in Destillationskolonnen, wobei chemische 
Reaktionen und destiliative Stofftrennung sich 
uberlagern und im gleichen Raum nebeneinander 
ablaufen, ist eine seit langem praktizierte 
Verfahrensfuhrung. Haufig bietet diese 
Verfahrensfuhrung Vorteiie hinsichtlich 
Energiebedarf und Investitionskosten im 
Vergieich zu Verfahrensfuhrungen, bei denen die 
Reaktion und die destiliative Stofftrennung in 
getrennten Verfahrensschritten, nimlich 
Reaktion in einem Reaktor und anschlieKende 
destiliative Stofftrennung in einer 
Destillationskolonne. stattf inden. Beispiele fur 
chemische Reaktionen, die vorteilhaft in 
Destillationskolonnen durchgefuhrt werden, sind 
Veresterungen, Umesterungen und Verseifungen 
sowie Acetalisierungen und 
Acetalspaltungsreaktionen. Besonders geeignet 
sind Destillationskolonnen fur 
Gleichgewichtsreaktionen. bei denen alle 
Reaktanden Ahnliche Siedepunkte aufweisen. 
die Reaktionsprodukte dagegen wesentlich 
hoher und/oder niedriger sieden. Jedoch auch 
bei Reaktionen. bei denen dieses optimale 
Siedeverhalten nicht gegeben ist. konnen 
Destillationskolonnen sinnvoil eingesetzt werden, 
da sie die Verwirklichung des gunstigen 
Gegenstroms der Reaktanden ermoglichen. 
Dadureh ergeben sich hohere Umsatze als fur die 
direkte Vermischung ohne Gegenstrom. 

So kann beispielsweise bei einer Reaktion 
A+B (Reaktanden) 7t C+D (Reaktionsprodukte), 
der Siedefolge A, C, B, D - nach ansteigenden 
Siedetemperaturen geordnet - und einem nicht 
im stochiometrischen Verhaltnis sondern im 
OberschuS zugefahrenen Reaktand A, aus der 
Destillationskolonne als Kopfprodukt das 
Gemisch aus A und C und als Sumpfprodukt D 
abgezogen werden. Zur destillativen Zerlegung 
des Kopfproduktes A und C ist eine weitere, 
nachgeschaltete Destillationskolonne notwendig. 
Entsprechendes gilt, wenn ein Reaktand die 
schwerstsiedende Komponente ist. Auch hierbei 
ist bei gleicher Siedefolge wie oben eine 
zusatzliche Destillationskolonne erforderlich, um 
den nicht umgesetzten Reaktanden B sowie das 
Reaktionsprodukt D in reiner Form zu gewinnen. 
Destillationskolonnen werden selbst in solchen 
Fallen eingesetzt. wo die Reaktionsprodukte 
weder Leichtestsieder noch Schwerstsieder sind. 
Bei einer Reaktion A+B ^ C + D, der Siedefolge 
A. C, D. B bedeutet dies. daB hier zwei 



zusatzliche Destillationskolonnen zur Reinigung 
der Reaktionsprodukte C und D gebraucht 
werden. Trotzdem ergeben sich auch hier oft 
Vorteiie gegenuber der Reaktion in einem 
S separaten Reaktor, da die Destillationskolonne 
die Ausnutzung des Gegenstromprinzips 
ermdglicht und unter gflnstigeren 
Konzentrationsverhaltnissen arbeitet 
Dieses wichtige Prinzip der Ausnutzung des 
10 Gegenstroms wnrd jedoch in diesen FSIIen durch 
die Oberlagerung von Reaktion und destillativer 
Trennaufgabe teilweise nachteilig beeinfluEt; so 
fuhrt beispielsweise im zuletztgenannten Fall eine 
Steigerung der Heizleistung nicht in jedem Fall zu 
IS einer Verbesserung des Umsatzes. denn infolge 
des hoheren Rucklaufverhaltnbses erfoigt eine 
starkere Verdunnung der Realctanden und des 
Katalysators in der Reaktionszone. 
Diese in der Fachllteratur bislang nicht 
20 beachteten Effekte fOhren beispielsweise in dem 
Fall der Reaktion A+B 4± C+D. der Siedefolge 
A, C, B, D und einem im Obersdhuft gefahrenen 
Reaktand A, dazu, da& ein bestimmtes Ergebnis 
der Destillationskolonne hinsichtlich Umsatz und 
^5 Entnahzekonzentration nicht nur bei einer fest 
vorgegebenen Heizleistung sondern auch bei 
einer wesentlich hdheren Heizleistung erhaiten 
wird. Es sind zwei verschledene Betriebszustande 
moglich. Der Grand fur dieses hochst 
30 uberraschende Verhatten liegt, wie 

Simulationsrechnungen ergaben, darin. da& sich 
im einen Fall mit der niedrigeren Heizleistung der 
Gegenstrom noch gut auswirken kann. wahrend 
er in anderen Fall durch zu hohe 
35 Ruckvermischung abgeschw§cht wird. Es ist ein 
mehrfach hdherer Energieaufwand erforderlich, 
um diesen Fehler durch destillatives Anreichern 
eines Reaktanden wieder zu kompensieren. Hier 
gehen die Vorteiie der Destillationskolonne 
40 weitgehend verloren. Aus dem Geschilderten ist 
zu entnehmen. da& die uneingeschrankte 
Oberlagerung von Reaktion und Destination nicht 
in jedem Fall sinnvoil ist. 
Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es. 
45 durch eine einfache Ma&nahme, die variabel den 
verschiedensten Fallen von Destillationskolonnen 
angepa&t werden kann, zu erreichen, da& die fiir 
die Stofftrennung benotigte Destillationsenergie 
den Gegenstrom der Reaktanden nicht 
517 unnotigerweise fiber das gunstige IVIaB hinaus 

beeinfluSt Zusatzlich soli der Nachteil vermieden 
werden, der dadureh entsteht, daS bei 
ungunstigem Siedeverhahen von Reaktanden 
und Reaktionsprodukten zusatzliche 
SS Trennkolonnen zur Reinigung der Produktstrome 
erforderlich werden. 

Diese Aufgabe wird erfindungsgemafi in 
uberraschend einfacher Weise dadureh geldst 
da& dem Reaktionsteil zwei oder mehrere 
60 Reaktanden und gegebenenfalls ein Katalysator 
zugefuhrt werden und aus dem Destillationsteil 
glelchzeitig eine Oder mehrere 
Mittetsiederf raktionen, die aus Reaktanden 
und/oder Reaktionsprodukten bestehen kSnnen. 
65 und die von Verunreinigungen dur^ Kopf- und 



3 



0126288 



4 



Sumpff raktionen frei oder weitgehend frei sind, 
dampfformig oder flussig abgezogen werden. 

Wie in der EP-A-0 122 367 (Prioritat: 26.1^; 
18.1.84: Verdffentlichungstag: 24.10.84) fQr den 
Fall einer einfachen DestHlation beschrieben, 5 
enthilt die Destillationskolonne in Teilbereichen 
in LSngsrichtung wirksame Trennvorrichtungen 
2ur Verhinderung einer Quervennischung von 
Ftussigkeits-und/oder Brudenstromen: Shnliches 
gilt fur die Destillationskolonne gemAft der US-P- 10 
2.471.134. 

Ein Ausfuhrungsbeispiel der Erfindung ist in 
der Zeichnung dargestellt und wird im folgenden 
naher beschrieben. 
Eszeigen: is 
Figur 1 ein schematisches Verfahrensflie&bild 
einer Destillationskolonne mit der Reaktion A-f B 
^ C+D, Siedefoige A. C. B, D und einem nicht 
im stSchiometrischen Verhaltnis sondern im 
Oberschu& zugefahrenen Reaktanden A zur 20 
destillattven Trennung der Produktstrdme A, C 
und D, 

Figur 2 ein schematisches Verfahrensflie&bild 
ainer Destillationskolonne mit der Reaktion A-(-B 
s± C + D. SiedeiFolge A, C. D, B zur destiilativen 25 
Trennung der Produktstrome A, B. C und O. 

GemAK Hgur 1 wird eine Kofonne 1 durch eine 
in Langsrichtung wirksame Trenneinrichtung 2 
unterhalb und oberhalb der Zulaufstelien fQr die 
Reaktanden A und B In einen Reaktlonstell 3 und 30 
einen Destillationsteil 4 unterteilt. Entsprechend 
der Siedefoige wird der leichtcstsiedende 
Reaktand A am Kopf und das schwerstsiedende 
Reaktlonsprodukt D am Sumpf der Kolonne 
entnommen. Oa im Destillationsteil 4 die Reaktion 35 
unterdruckt ist. ist es moglich. dort das 
mittelsiedende Reaktlonsprodukt C in reiner oder 
weitgehend reiner Form abzuziehen. 

Wie Figur 2 zeigt, ist es bei der gleichen 
Anordnung auch moglich, bei dem besonders 40 
ungunstigen Fall, wenn beide Reaktionsprodukta 
weder die leichtestsiedende noch die 
schwerstsiedende Fraktion sind und nach 
herkommlicher Verfahrensweise zwei zusitzliche 
Destillationskotonnen benOtigt werden, mit einer 45 
Destillationskolonne die gestetlte Aufgabe - 
namlich die Reaktionsprodukte C und D in reiner 
Form zu gewinnen - zu Idsen; wobei durch eine 
entsprechende Aufteliung der FIQssigkeits- und 
Dampfstrome auf Reaktions- und Destillationsteil 50 
der Gegenstrom optimal zur Wirkung kommt und 
der Gesamtaufwand verringert werden kann. 

Durch diese Langsunterteilung wird die 
Moglichkeit geschaffen. einen separaten 
Kolonnenteil zu erhalten. in dem man die 55 
Reaktion unter den fOr sie optimalen 
Bedingungen hinsichtiich Heizleistung, 
Ruckvermischung und Katalysatorkbnzentration 
ablaufen lessen kann. Der meist nichtfluchtige 
Oder schwerfluchtige Katalysator (z.B. 60 
MIneralsiure fur Veresterungen, Verseifungen, 
Acetalbildungen und -spaltungen oder 
Umacetalisierungen oder Alkoholate fur 
Umesterungen) oder euch leichtfluchtigen 
Katalysator (beispielsweise Chlorwasserstoff, 65 



Ameisensaure) lASt sich entsprechend seinem 
Siedevertialten durch die Wahl seiner 
Zugabestelle gezielt in diesen 
Destillationskolonnenteil - Reaktionsteil - 
einbringen. Wegen der geringeren Verdunnung 
des Katalysators in dem Reaktionsteil ergeben 
sich im allgemeinen EInsparungen hinsichtiich 
der benotigten Katalysatormengen oder es 
werden einfachere Kolonneneinbauten moglich, 
die weniger Varweilzeit fur die Russigkeit 
einstellen, z.B. Fullkorperkolonnen anstelie von 
teureren Glocken- oder Ventilbodenkolonnen. 
Dies bietet auch Vorteile, wenn die Verweilzeit 
wegen der Temperaturempfindlichkeit der 
Produkte moglichst klein sein soil. In dem dem 
Reaktionsteil gegenuberliegenden 
Destillationsteil kann die chemische Reaktion 
verhindert werden, indem der Katalysator aus 
diesem Bereich fermgehalten wird, was sich 
entweder infolge seiner Nichtfluchtigkeit oder 
LeichtflQchtigkeit von seibst ergibt oder aber 
durch besondere Ma&nahmen wie beispielsweise 
gezielte Zerstdrung einer katalysierenden SSure 
durch Zudosierung einer Lauge im 
Destillationsteil erzielbar ist und so nur 
destillative Stofftrennungen ablaufen. 
Ezpfindiiche Stoffe. die durch den Katalysator 
leicht geschadigt werden, konnen aus diesem 
Teil schonend abgetrennt werden. Die 
Reaktionszone kann gegebenenfalls bereits im 
Reaktionsteil gezielt eingegrenzt werden, indem 
man beispielsweise die Reaktionszone nur auf 
den Bereich zwischen den Zulaufstelien der 
Reaktanden beschrankt. 

Zur technlschen Ausgestaltung der in 
Lingsrichtung wirksamen Trenneinrlchtungen 
kommen, wie In der EP-A- 0 122 367 geschildert, 
mehrere Mdglichkeiten in Betracht. Die 
einfachste Moglichkeit stellen ebene 
durchgehende Trennbleche dar. Gegebenenfalls 
konnen jedoch 2 konzentrisehe oder 
nebeneinander angeordnete 
Destillationskolonnen benutzt werden. 

Die chemische Reaktion kann auch in einer 
Destillationskolonne stattfinden, bei der zur 
Erhohung der Verweilzeit separate 
Verweiizeitbehalter auBerhalb der 
Destillationskolonne angeordnet werden, in 
danen die Reaktion gegebenenfalls dureh 
lonentauscher katalysiert wird. 

Einen besonders wertvollen Vortell bietet die 
Langsunterteilung der Destillationskolonne 
gemAS der vorliegenden Erfindung hinsichtiich 
der Reinheit der entnommenen Produkte. 



Patentansprflche 

I.Verfahren zur Durchfuhrung von chemlschen 
Reaktionen und gleichzeitiger destillativer 
Zerlegung eines Produktgemisches in mehrere 
Fraktionen mittels einer Destillationskolonne, die 
in Teilbereichen durch in Langsrichtung wirksame 
Trenneinrlchtungen. die eine Quervermischung 
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von Flussigkeits- und/oder Brudenstromen 
verhindern, in einen Reaktionsteil und einen 
Destillationsteil unterteilt ist. dadurch 
gekenn2eichnet. da& dem Reaktionsteil (3) zwei 
Oder mehrere Reaktanden und gagebenenfalls 6 
ein Katalysator zugef uhrt warden und aus dem 
Destillationsteil (4) gleichzeitig eine Oder mehrere 
Mitteisiederfraktionen, die aus Reaktanden 
und/oder Reaktionsprodukten bestehen konnen, 
und die von Verunreinigungen durch Kopf- und W 
Sumpffraktionen f rei oder weitgehend frei sind, 
dampfformlg Oder f lussig abgezogen werden. 

2. Vorrichtungzur Durchfuhrung des 
Verfahrens gemAfi Anspruch 1. dadurch 
gekennzeichnet . da& Reaktionsteil (3) und IS 
Destillationsteil (4) gemeinsam in einer 
Destillationskolonne angeordnet und durch in 
Langsrichtung wirksame Tranneinriehtungen (2) 
voneinander getrennt sind. 

20 



simultanement une ou piusieurs fractions 
moyennes, qui peuvent etre constituees de 
produits d faire r^agir et/ou de produits de 
reaction et qui sont debarrassies, totalement, ou 
dans une large mesure. d'impuretes provenant de 
fractions de tSte et de fond de colonne. 

2.- Dispositif pour la mise en oeuvre du 
procddd selon la revendication 1, caract6r(s6 par 
le fait que la partie reaction (3) et la partie 
> distillation (4) sont situdes en commun dans une 
colonne da distillation et separees I'une de I'autre 
par des moyens separateurs (2) agissant en 
direction longitudinale. 



Claims 

1. A method of carrying out a chemical reaction 25 
and simultaneously separating a product niixture 

into several fractions by means of a distillation 

column which, in parts, is divided into a reaction 

section and a distillation section by separating 

means which are effective in the longitudinal 30 

direction and prevent cross-mixing of liquid 

and/or vapor streams, wherein two or more 

reactants and. where relevant a catalyst are fed 

into the reaction section (3), and at the same time 

one or more medium-boiling fractions, which can 35 

consist of reactants and/or reaction products and 

are free, or substantially free, from contamination 

by overhead and bottom fractions, are taken off 

in vapor or liquid form from the distillation 

section (4). 40 

2. Apparatus for carrying out the method as 
claimed in claim 1, wherein the reaction section 
(3) and the distillation section (4) are located in a 
single distillation column and are separated from 

one another by separating means (2) which are 4S 
effective in the longitudinal direction. 



Revendieations &> 

1.- Proc^de d'exScution de reactions chimiques 
et de decomposition simultande, par distillation, 
d'un melange de produits en piusieurs fractions 
au moyen d'une colonne de distillation qui est 55 
subdivisee en zones partielles par des moyens 
separateurs agissant en direction longitudinale. 
qui empechent un melange transversal de 
liquides et/ou courants de vapeur, zones 
comprenant une partie reaction et une partie 60 
distillation. caract6ris6 par le fait qu'd la partie 
reaction (3) sont amenes deux ou plus de deux 
produits a faire reagir et eventuellement un 
catalyseur et que de la partie distillation (4) sont 
soutirees S I'etat de vapeur ou de liquide, 65 
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